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5 La presente invention concerne principalement le domaine des 

analyses et de mesures des constituants gazeux et/ou liquides qui peuvent 
etre contenus dans les fluides de forage, ^invention s'applique 
avantageusement aux services dits de « mud logging » qui consistent a 
effectuer des mesures en cours de forage, notamment sur le fluide de 

10 forage en retour de circulation. 

On connait, notamment par le document US-5090256, des 
methodes d'extraction des constituants gazeux contenus dans les fluides 
de forage de maniere a detecter la presence desdits constituants dans les 
roches reservoir traversees. Le principe des mesures consiste a prelever 

15 en continu un certain volume de fluide de forage pour le « degazer » dans 
un appareil adequat. Les gaz extraits de Fechantillon de fluide sont 
ensuite transported vers une cabine de mesures placee a distance de la 
tete de puits. La ligne de transport est generalement un tube de plusieurs 
dizaines de metres. Les gaz transported sont ensuite analyses par 

20 chromatographic dans la cabine. 

Dans l'objectif d'augmenter la precision de quantification et 
d'elargir la possibility d'effectuer des mesures sur des hydrocarbures, des 




tests ont montre que les dispositifs conventionnels ne sont pas 
suffisamment performants, en particulier pour des constituants 
hydrocarbones au-dessus de C4. 

L'objet de la presente invention est de fournir un dispositif et une 

5 methode d'analyse permettant d'eviter, ou au moins limiter, les 
phenomenes de retention, adsorption et absorption, qui rendent Fanalyse 
qualitative erronee et toute quantification difficile, voire impossible et 
entrainent des phenomenes de retard a Fanalyse qui peuvent provoquer 
des erreurs d'interpretation sur les zones traversees par le forage. De 

iO plus, ces phenomenes d'adsorption et d'absorption peuvent etre suivis de 
relargages non quantifiables qui entrainent une difficulty pour correler 
les mesures effectuees en fonction de la profondeur du forage. 

Ainsi, la presente invention concerne un dispositif d'analyse en 
15 continu comportant des moyens d'extraction sous forme gazeuse des 
hydrocarbures contenus dans un fluide liquide, des moyens de transport 
des gaz extraits, des moyens d'analyses et de mesures sur ces composants 
extraits. Selon l'invention les moyens de transport comportent une ligne 
tubulaire comprenant un tube interieur fabrique a partir d'au moins un 
20 des materiaux plastiques, ou de leurs melanges, de la liste suivante : 

• les polymeres fluores tels que PTFE (polytetrafluorethylene), 
FEP (copolymere tetrafluorethene-perfluoroprene), PVDF 



(polyfluorure de vinylidene), ETFE (copolymere tetrafluorethylene 
ethylene), ETFCE (copolymere ethylene trifluorochlorethylene), 
PCTFE (polychlorotrifluorethylene), PFA (perfluoroalkoxyalkane), 

• les elastomeres fluores tels que le VITON (marque deposee 
par Dupont de Nemours) (copolymere hexafluoropropylene/fluorure de 
vinylidene) ou les terpolymeres THV d'hexafluoropropylene/ fluorure 
de vinylidene/ tetrafluoropropylene ou autres tetrafluoroethylene- 
hexafluoropropylene-fluorure de vinylidene traite, 

• les elastomeres de type Ketone polymeres tels que PEEK 
(polyetherether ketone), mais aussi PEKK, PAEK, PEK, le polycetone 
aliphatique. 

Dans une variante preferee, la ligne de transport peut comporter 
un tube, en THV ou en PTFE, protege exterieurement par au moins une 
autre gaine. 

Le tube interieur selon Tinvention peut avoir une epaisseur 
comprise entre 0,1 et 0,5 mm. Ces matieres plastiques sont relativement 
couteuses, mais performantes meme a faible epaisseur. 

Le tube interieur peut avoir un diametre interne compris entre 3 et 
12 mm, et de preference entre 6 et 10 mm. 

La presente invention sera mieux comprise et ses avantages 
apparaitront plus clairement a la lecture des essais ci-apres, illustres par 
les figures ci-annexees, parmi lesquelles : 
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- les figures 1, 2, 3 et 8 montrent des moyens de tests, 

- les figures 4, 5a, 5b, 6a, 6b, 7, 9, 10, 12 etl3 montrent les 
mesures effectuees a l'aide d'un spectrographe. 

- La figure 11 illustre un tube selon Tinvention. 

5 

La preparation de Techantillon injecte se fait a l'aide du systeme de 
la figure 1. 

Cet appareil est constitue de deux ampoules 1 et 2 en verre que Ton 
peut isoler chacune par deux vannes V3 et V4. Les vannes VI et V2 
10 isolent l'ensemble des deux ampoules. 

On remplit l'ampoule 2 avec le ou les hydrocarbures liquides. Apres 
avoir ferme les vannes V3 et V4, on fait le vide dans le reste du montage. 
Puis on sature Tautre partie avec le ou les gaz d'hydrocarbures. On isole 
l'appareil en fermant VI et V2. On ouvre V3 et V4 pour mettre en 

L5 melange le gaz et le liquide (renforce par une legere agitation). Apres 
quelques instants et apres vidange complete de tout liquide de l'ampoule 
1, on ferme V3 et V4. On obtient un melange d'hydrocarbure leger sature 
en lourd (le volume est d'environ 35cc) pret a etre injecte. On peut 
egalement faire des melanges binaires de gaz avec cet appareil. Cet 

20 appareil a permis d'obtenir un melange de methane sature en toluene 
(concentration approximative de 2%). 



La figure 2 montre un montage de test en tube inox Va qui permet, 
lors d'une injection d'un echantillon gazeux dans l'entree 3, de separer 
celui-ci en deux parties Ql et Qcc, respectivement dans la ligne 4 a tester, 
et le court-circuit 5 en tube inox. Differentes vannes et regulateurs 
completent le circuit. La reference 6 designe les moyens d'analyse, par 
exemple un spectrographe de masse. 

• La ligne de court-circuit 5 permet d'analyser plus 
rapidement Techantillon dans le spectrographe. 

• La ligne 4 est constitute d'une longueur variable de tube en 
differents materiaux testes. 

On admet que la partie « court-circuit » est pratiquement sans 
perte de constituants, le signal resultant de la mesure du melange issu de 
cette branche, apparaissant sur le spectrographe plus tot que celui 
resultant du debit Ql passant par la ligne 4, peut servir de reference. 

La figure 3 montre un montage simplifie permettant de tester un 
certain nombre de tubes en differents materiaux. Le tube a tester 7 est 
fixe sur un tube 8 en PEEK de longueur 1,5 m et de diametre interne egal 
a 250 um. Pour obtenir des conditions de tests comparatifs, on utilise un 
spectrometre de masse 10 relie au capillaire 8 en PEEK suppose sans 
pertes. Une seringue 9 permet Tinjection de Techantillon de constituants. 

Le melange injecte se compose de : 
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- 1 cc de vapeurs prises dans le ciel gazeux d'une bouteille de 
toluene, 

9 cc de methane. 

L'injection se fait par aspiration d'une faible partie de ce melange 
5 au niveau de Pentree d'air du montage. 

A l'aide de ce montage, on teste plusieurs tubes d'une longueur de 
50 cm en materiaux differents de fagon a determiner celui, ou ceux, qui 
transporte correctement les composes les plus lourds, tels que le toluene. 
On a teste un tube en verre, en verre traite, un tube de polyethylene, un 
10 tube « a vide » en caoutchouc, un tube de faible epaisseur en THV. Le 
verre traite (inerte chimiquement) est baigne dans du 
dimethyldichlorosilane. Apres plusieurs ringages a l'aide de methanol 
anhydre, le tube est seche a une temperature d'environ 95°C. 

Apres une injection de CI pur, on a mesure les quantites de 
15 composes relargues. 

De ces essais, sont sorties deux families de produits : 

- une premiere famille comprend le verre, le verre traite et le 
THV ou l'adsorption est peu importante. Le THV a presente des 
resultats paraissant moms interessants mais la section du tube en 

20 THV (ID=7,3 mm, au lieu de 4 mm pour les autres tubes) etant plus 
importante que celles des autres tubes, attenue la qualite des reponses 
a cause de la reduction de la vitesse de circulation des effluents. 
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Les resultats avec le tube a vide (caoutchouc) et le 
polyethylene sont tres negatifs. Ces tubes absorbent pratiquement 
completement les hydrocarbures sans les relarguer apres un lavage au 
methane. 

5 Ces essais ont conduit a tester des tubes plastiques en THV, en 

PTFE, en PEEK presentant tous des proprietes de tres faible 
permeabilite aux hydrocarbures, meme a faible epaisseur de l'ordre de 
quelques dixiemes de millimetre. 

La figure 4 montre l'injection d'un melange d'hydrocarbures gazeux 
10 dans un tube de chlorure de polyvinyle, a l'aide du montage selon la 
figure 2. Le tube de PVC a 50 m de long et un diametre de 10 mm. Le 
melange injecte en 3 comprend du CI, du C5 et du benzene. 

L'injection a lieu au temps tO, son arrivee detectee par le 
spectrographe au temps ta. Le pic 11 correspond au CI, le pic 12 
15 correspond au C5 et le pic 13 au benzene. La forme homothetique de pics 
11 et 12 montre que le transport des CI et C5 est regulier et sensiblement 
complet. Par contre, la forme trainante du signal 13 du benzene montre 
qu'il y un mauvais transport. 

20 Les figures 5a et 5b montrent les resultats de tests effectues a 

l'aide du montage selon la figure 2 avec un tube en THV de 50 m de long 
et de 7,3 mm de diametre interieur, epaisseur inferieure a 0,5 mm. Le 
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melange injecte comprend du CI et du C7 en concentration 
correspondante a un rapport molaire C7/C1 egal a 0,4%. 

Les conditions de l'essai de la figure 5a sont les suivantes 
Q=93 ml/min, Ps=20 mb, Pe=34 mb. L'essai de la figure 5b differe du 
precedent par un debit d'injectiori de 21 ml/min. Ces deux essais 
permettent de comparer les resultats pour des temps de transit 
differents. 

Les pics 14 et 15 representent respectivement les reponses a 
Farrivee du CI et du C7. La forme comparable des pics, ainsi que leur 
regularity montre que le transport dans un tube en THV est excellent. 
Les pics de CI des zones 16 des figures 5a et 5b resultent d'un lavage de 
la ligne en THV par du CI pur. L'absence de pics de C7 dans ces memes 
zones montrent qu'il n'y pas de C7 adsorbe dans la ligne de THV. 

De la meme facon que pour le tube en THV, on teste un tube de 
polyethylene de longueur 100 m et de diametre interieur 10 mm, 
exterieur 12 mm, dans les memes moyens et a partir d'un echantillon 
injecte identique. 

La figure 6a correspond a un debit de 93 ml/min, la figure 6b a un 
debit de 50 ml/min. 

Les pics 17 et 18 correspondent respectivement au CI et C7. Les 
zones 19 representent le lavage au CI pur. 



9 



Le signal 18 relatif au toluene est beaucoup plus large et trainant 
dans le tube polyethylene. Cette degradation s'accentue avec la 
diminution de debit, c'est a dire avec une augmentation du temps de 
transit. 

5 En comparaison avec le tube THV, le tube en polyethylene est 

nettement moins performant pour le transport des hydrocarbures lourds, 
meme si l'adsorption du toluene ne semble pas irreductible, il est clair 
qu'il a des perturbations dans le deplacement du toluene dans un tube en 
polyethylene. De plus, la variation du temps de transit influe sur la 

10 qualite du signal regu lors du transport dans Id polyethylene 
contrairement au transport dans le tube en THV. 

La figure 7 montre les resultats obtenus dans des conditions de 
basse temperature (2°C). La ligne de THV selon le montage de la figure 2 
est placee dans un systeme refrigerant. Les resultats de transport de CI 

15 et C7 visibles sur la figure 7 demontrent qu'ils sont sensiblement 
identiques a ceux obtenus a temperature ambiante. 

Les figures 12 et 13 montrent les resultats des tests obtenus a 
partir du montage selon la figure 2 pour comparer les performances du 
PTFE (figure 12) par rapport au THV (figure 13). Le gaz etalon utilise ici 

20 comprend 10% de CI, 1000 ppm de benzene , 500 ppm de toluene, le reste 
est de l'azote. 
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Les conditions d'essais sont : PTFE (figure 12) Q=93 ml/min ; 
Ps=20 mb ; Pe=27 mb. Le diametre interieur de la ligne est 8 mm, une 
epaisseur de 1 mm, et a 50 m de long. 

Les conditions d'essais sont : THV (figure 13) Q=93 ml/min ; 
5 Ps=20 mb ; Pe=28 mb. Le diametre iiiterieur de la ligne est 7,3 mm, une 
epaisseur inferieure a 0,5 mm et a 50 m de long. 

Les mesures sont identiques et montrent done des performances 
semblables entre le PTFE et le THV. 

La figure 8 represente le schema d'un ensemble d'extraction 20„pu 
10 degazeur, une ligne de transport 21 du gaz preleve, une "installation.de 
mesure ou d'analyse 22, une pompe a vide 23 pour faire fonctionner le 
degazeur 20 et la ligne 21 en depression (on notera que toutes les valeurs 
de pression donnees sont en pression absolue). Le reglage peut etre 
effectue par une restriction de l'admission d'air 25. La reference 24 
15 designe des moyens de controle intermittent du debit. L'admission d'un 
echantillon de gaz C7/C1 peut se faire en 24 ou en 25. La ligne 21 est en 
tube THV de 50 metres de long. Les conditions de fonctionnement sont 
Pe=34 mb, Ps=20 mb et Q=93 ml/min. L'echantillon de gaz peut etre 
egalement injecte par 25 dans Teau remplissant le carter du degazeur 20. 
20 On cite en reference le document FR 99/12.032 qui decrit un 

degazeur selon la figure 8. 
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La figure 9 montre les resultats de mesures de CI (pic 26) et C7 
(pic 27). II apparait que dans les conditions d'une installation industrielle, 
le transport de C7 est correctement effectue grace a une ligne en THV. 
L'injection de l'echantillon dans le liquide du degazeur ou en entree de la 
5 ligne ne change pas les resultats. 

La figure 10 donne les resultats d'essai effectue a l'aide d'un 
ensemble selon la figure 8, mais en fonctionnement atmospherique au 
niveau du degazeur. Un tel degazeur est par exemple decrit dans le 
document US-5090256, cite ici en reference. L'echantillon de gaz CI et C7 
10 a ete injecte dans de la boue de forage de densite 1,2 "placee dans le 
degazeur. Les trois premiers pics correspondent a la reponse a trois 
injections successives de gaz directement a Tentree de la ligne, a titre de 
comparaison avec le signal obtenu a la suite de l'injection de l'echantillon 
dans la boue. 

15 On note que la presence de C7 est reconnue par la mesure dans le 

spectrometre de masse, done le transport est correct dans la ligne 21 
selon l'invention. Dans des conditions similaires, avec une ligne en 
polyvinyle comme classiquement utilisee, le C7 n'est pas detecte au 
spectrometre et le CI est sous evalue. 

20 La figure 11 montre schematiquement une realisation d'une ligne 

selon l'invention ou le tube interne 30 est en THV, recouvert d'un 
ensemble 31 compose par exemple, d'une couche 33 d'elastomere ou de PE 
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comme couche de protection mecanique, armee ou non. Cette couche est 
de preference collee sur le tube 30 par une couche de matiere adhesive 32. 
Le tube 30 peut avoir 7,3 mm de diametre interne, pour une epaisseur 
inferieure a environ 0,5 mm, et de preference inferieure a 0,2 mm. Le 
diametre exterieur de l'ensemble du tube est d'environ 13 mm. 
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REVENDICATIONS 



5 1) Dispositif d'analyse et/ou de mesure comportant des moyens 

d'extraction sous forme gazeuse des hydrocarbures contenus dans un 
fluide liquide, des moyens de transport desdits gaz extraits, des moyens 
d'analyses et de mesures sur ces gaz extraits, caracterise en ce que lesdits 
moyens de transport comportent une ligne tubulaire comprenant un tube 

10 interieur fabrique a partir d'au moins un des materiaux plastiques, ou de 
leurs melanges, de la liste suivante : 

• les polymeres fluores tels que PTFE (polytetrafluorethylene), 
FEP (copolymere tetrafluorethene-perfluoroprene), PVDF 
(polyfluorure de vinylidene), ETFE (copolymere tetrafluorethylene 

15 ethylene), ETFCE (copolymere ethylene trifluorochlorethylene), 

PCTFE (polychlorotrifluorethylene), PFA (perfluoroalkoxyalkane), 

• les elastomeres fluores, tels les copolymeres 
hexafluoropropylene/fluorure de vinylidene, les terpolymeres THV 
d'hexafluoropropylene/ fluorure de vinylidene/ tetrafluoropropylene, 

20 les tetrafluoroethylene-hexafluoropropylene-fluorure de vinylidene 

traite, 
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• les elastomeres de type Ketone polymeres, tels que PEEK 
(polyetherether ketone), PEKK, PAEK, PEK, le polycetone 
aliphatique. 

2) Dispositif selon la revendication 1, dans lequel ledit tube interieur 
est en THV. 

3) Dispositif selon Tune des revendications precedentes, dans lequel 
ledit tube interieur est protege exterieurement par au moins une 
autre gaine. 

4) Dispositif selon Tune des revendications precedentes, dans lequel le 
tube interieur a une epaisseur comprise entre 0,1 et 0,5 mm, et de 
preference inferieure a 0,2 mm. 

5) Dispositif selon Tune des revendications precedentes, dans lequel le 
tube interieur a un diametre interne compris entre 3 et 12 mm, et de 
preference entre 6 et 10 mm. 



6) Application du dispositif selon Tune des revendications 1 a 5, a 
l'analyse des hydrocarbures entraines par un fluide de forage a la 
suite du forage dans une roche reservoir. / 
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